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摘 要
本文使用极性色谱固定相

,

建立了顶空 测定水中 的方法 该方法最

低检出限为 用
,

回收率
,

相对误差小于
,

相对标准偏差小于 纬 具

有很高的灵敏度
、

准确度和情密度
,

而且操作简便快速
·

关工词 气相色谱
,

二硫化碳

目前
,

文献中记载的 测定方法主要是将 吸收到 乙醇溶液中
,

然后用容

量法滴定 以后发展了二硫代氨基 甲酸铜法
,

气相
‘

谱法主要使用 检测器 我们尝

试用顶空 ￡ 法
,

经实地监侧效果很好
、

条件

气相色谱仪
,

配以 检测器 美国惠普公司 采用 玻璃填充柱
,

一

固定液
,

担体
,

载气 执
,

汽化室温度 ℃
,

检测室

温度 ℃
,

柱温 ℃
,

衰减
,

进样量 川 顶空气体

标准液

在 间 容量瓶内加入约 而 无水乙醉
,

盖塞称重
,

然后滴入 一 滴
,

再精确

称重后用无水乙醉稀释至刻度
,

该储备液浓度为
‘

操作步 ,

取 伽 玻璃注射器作为气液平衡瓶
,

吸入 徉品或标准溶液
,

再吸入 清洁

空气
,

用橡胶管密封
,

在恒温下摇动
,

使之平衡
,

用微量注射器吸 川 顶空气体注

入 多次平衡则是把第一次的平衡气体分析完后推出
,

再吸入 空气摇动平衡
,

重

复该步骤多次

定 方法

工作曲线法

配制系列浓度标准样 品
,

分析顶 空气体
,

色谱图见图 当浓度分别为
,

, ,

和 八 时
,

其峰面积分别为 又 ‘ , ,

, 义 ‘

和 丫 产 · ,

回归曲线见图 相关方程 一
,

相关

系数
,

说明线性关系良好
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‘甲胜卜仁﹄

团

︵的
·

子。一︶形阿鸯

标样

空气

图 “ 气相色谱图

呛 侣

内加法

。 贫厂一六
一

几愉爪厅一
只 浓度 灯

图 顶空分析工作曲线

坛 万

徉品浓度为
, ,

平衡后顶空气体峰面积为 另取一平行样品
,

加入 标样
,

其浓

度为
, ,

平衡后分析顶空气体
,

峰面积增量为 」 ,

已知
‘一无 。, ,

一二」 。 ,

了 为校正因

子
,

将两式相 比并整理后得
‘

,
· ‘ 」月, ,

此式即为内加法定量计算公式

多次相平衡外推法

按照多次相平衡实验方法
,

对 的测定结果见表 按表 数据以峰面积对数对

平衡次数作图
,

可得一直线
,

见图 其直线方程为 一 。
,

相关系

数一 根据多次相平衡基本关系式 一
· 。 一 吐 ,

由斜率求得

分配常数 为
,

由截距求得 的初始浓度
。

为 群 · ,

式中
,

凡 为平衡次数
,

为峰面积
,

为气液分配常数
, 。

为以峰面积表示的初始浓度
,

单位为
产 · ,

的响应因子为 一

咫
,

校正后 的浓度为
,

与真值比较相对误差为

表 多次相平衡侧定
,

结果 巧士

平平衡次数数

峰峰面积积

月月
。

次数 刀

图 多次平衡与峰面积关系

加

沁

一次平衡法闭

当用多次平衡法求得 分配常数后
,

可用一次平衡法计算 计算公式为
。
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· ,

式中
。

为平衡后气相浓度 将实验数据代入计算
,

得 。 为 户
· ,

校正后 浓度为
,

相对误差比多次平衡法略大
,

但仍可满足水质分析的要求

多次平衡或一次平衡法比外标法
、

内加法简单快速而且准确可靠

精密度

对
·

和 两种浓度的“ 标准溶液各重复测定 次
,

结果列入表

中 从表 中看出
,

相对误差均小于
,

相对标准偏差小于 说明顶空 仁

法的准确度和精密度都很好

表 顶空 方法的准确度和精密度

‘ 略 砚 叱

。 一 平均均 相对误差 相对标准偏差

。 ‘ 。 。

︵一、的日︶侧倪

二 回收率

对同一浓度的 标液平行取两份
,

其中一份作加标回收 另平行取化纤厂废水

两份
,

也分别作加标回收
,

均做数次取平均

值
,

结果 见表

表 顶空 方法的回收率

目 卜 〔

样样品编号号 浓度度 加标量量 实侧值值 回收率率

标标样样
。

废废水

废废水

违 离

困 沿好河距离的 自净速度

坛 】 一

检出限

在本文特定色谱条件下
,

测定 八 的 其峰高为 本仪器噪音为
,

若以 倍噪音定义为检 出限
,

则方法的最低检出浓度为 用八
,

完全满足

对环境中各类水体监测的要求

化纤厂排放废水调查

采用本文所研究的方法
,

对某化纤厂工业排放废水作系统调查
。

在好河上设置 个

采样断面
,

各采样点距排放 口距离及检测结果见表 在好河中的 自净规律可 由图
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清楚看出
,

自排放 口 进入好河后
,

经 的迁移
,

自净
,

经 迁移
,

自净
,

到 处
,

只有 。
,

这样高的自净速度主要是由 的高挥发性所导

致 因此不必担心 在河流中的污染间题

表 好河采样点及 浓度

采采样点点 距排放 口距离 浓度
‘

一 采徉点点 距排放 口距离 浓度 一

纸纸坊坊 对照点点 四分厂厂

排排放口口 五分厂厂

大大洛家阉阉 厂 区

小小潘家庵庵 厂区
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